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© Verfahren und Vorrichtung zurn Herstellen von 
Perlen gleichen Durchmessers aus Perlen bildenden 
Losungen, insbesondere hochviskosen Polymerio- 
sungen, mit im Innern der Perlen immobilisieiien 
Zellen bder Enzymen, bei denen die die Zellen oder 
Enzyme enthaltende Losung durch Dusen gedruckt. 
der aus den Dusen austretende Strahl m'rttels Vibra- 
tion in Tropfen zerlegt wird und die Tropfen in eine 
Hartungslosung fallen. Die Polymerlosung wird jeder 
einzelnen von mehreren, an einem mit einem Vibrat- 
or gekoppelten Dusentrager befestigten Dusen do- 
siert zugefuhrt, so dafl sich gleichmaflige Perlen 
industriell erzeugen lassen. 
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Verfahren und Vorrichtung zum Herstellen von Biokatalysatoren umfassenden Perlen aus Perlen 

bildenden Losungen 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zum Herstellen von Biokatalysatoren 
umfassenden Perlen gleichen Durchmessers aus 
Perlen bildenden Losungen. insbesondere aus 
hochviskosen Polymerlosungen, mit im Innern der 
Perlen immobilisierten Zellen oder Enzymen. bei 
dem eine die Zellen oder Enzyme enthaltende Lo- 
sung durch Dusen gedruckt, der aus den Dusen 
austretende Strahl mittels Vibration in Tropfen zer- 
legt wird und die Tropfen in eine Hartungslosung 
fallen. 

Unter Biokatalysatoren sind biologisch aktive 
Stoffe zu verstehen, die nach diesem Verfahren in 
perlenformigen Korpern immobilisiert werden kon- 
nen sowie auch diese Korper selbst. Zum Herstel- 
len von Biokatalysatoren werden Mikroorganismen. 
Zellen oder Enzyme einem wasserlSslichen, hoch- 
viskosen Polymer, wie z. B. Alginat oder Chitosan 
zugemischt. Durch Eintropfen in eine Vernetzungs- 
losung werden die Zellen Oder Enzyme im Inneren 
einer Perle immobilisiert. Die so gewonnenen Bio- 
katalysatoren lassen sich in zahlreichen biotechni- 
schen Prozessen einsetzen. Es wird dabei ange- 
strebt, Perlen von moglichst gleichem Durchmes- 
ser zu verwenden. 

Im LabormaCstab wird die hochviskose Losung 
durch Kapillaren getropft und der Tropfen durch 
einen Luftstrom abgeblasen. Es liegt auf der Hand, 
dai3 mit diesem Verfahren nur kleine Mengen Per- 
len erzeugt werden konnen, die fur eine technische 
Anwendung zu gering sind. Hinzu kommt, da/3 der 
Luftdurchsatz hoch und der erzielbare Durchmes- 
ser auf 1 bis 1 ,2 mm beschrankt ist. 

Es wurde schon ein Verfahren vorgeschlagen, 
bei dem die Tropfen durch Abschleudern der Lo- 
sung von einem Drehteller erzeugt werden. Hierbei 
ist der Perlendurchmesser jedoch sehr ungleich- 
ma/Jig. 

Schi»eJ9lich ist es auch bekannt, die Polymerlo- 
sung selbst durch einen vibrierenden StoBel oder 
eine vibrierende Membran zum Schwingen zu brin- 
gen, so dafi die durch eine Kapillare gedruckte 
Losung beim Austritt in Tropfen zerlegt wird. 

Mit diesem Verfahren la£t sich der Tropfen- 
durchmesser bei guter Reproduzierbarkeit vergro- 
/tern, jedoch mQssen, will man hone Durchsatze 
erzielen, mehrere Dusen beaufschlagt werden. Dies 
muBte au/terst gieichmafiig geschehen, was jedoch 
wegen Reflexionen und Resonanzen der Schwin- 
gungen in der Flussigkeit zu Ungleichmafiigkeiten 
bei der Tropfenform und dem Durchmesser fuhrt, 
so daJ3 sich jeweils nur eine sehr kleine Anzahl von 
Kapillaren mit einem vibrierenden Stoflel oder einer 
vibrierenden Membran beaufschlagen la/3t. 

(oraj) >iHAje mm 21m 



Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrun- 
de, ein Verfahren zu schaffen. mit dem sich eine 
grotfe Anzahl nach Form und GroCe gleichmafliger 
Perlen industriell herstellen lafit. 

5 Gelost wird die Aufgabe bei einem Verfahren 

der eingangs erwahnten Art dadurch, dafl erfin- 
dungsgemaO die Losung, beispielsweise eine Poly- 
merlosung, jeder einzelnen von mehreren, an ei- 
nem mit einem Vibrator gekoppelten Dusentrager 

10 angeordneten Dusen dosiert zugefuhrt wird. Jede 
Duse besitzt eine eigene Zuleitung, in der ein Do- 
sierventil angeordnet ist, um den Zuflu/3 individuell 
zu dosieren. Die Tropfengro/te und Tropfenform 
la/3t sich daher unabhangig von uberlagerten Re- 

75 sonanzen und Reflexionen sowie unterschiedlichen 
Bedingungen in den Zuleitungen einstellen, so dafl 
eine Vielzahl von Dusen an einem Dusentrager 
angeordnet sein kann und der Einsatz eines Vibrat- 
ors zur Erzeugung gleicher Perlen im technischen 

20 Mafistab moglich ist. 

Der Durchsatz, die TropfengroCe und die Trop- 
fenform lassen sich durch Vera nd em der Vibra- 
tionsfrequenz, der Vibratoramplitude. des Drucks 
der Losung und des Durchflusses durch die Do- 

25 sierventile einstellen, so dafl eine groi3e Anzahl von 
Variablen gegeben ist mit Hiffe derer sich die 
gewunschten Werte erreichen lassen und sowohl 
einzelne Dusen gesondert als auch alle Dusen ge- 
meinsam beeinfluflbar sind. 

30 Eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfah- 

rens ist gekennzeichnet durch einen Druckvorlage- 
behalter, von dem die Losung zu einem nachge- 
schalteten Verteilerblock gelangt. Mit diesem Ver- 
teilerblock sind Feindosierventile verbunden, von 

35 denen Leitungen zu mehreren. an einem Dusentra- 
ger angeordneten Dusen fuhren, die mittels eines 
starr mit dem Dusentrager gekoppelten Vibrators in 
Schwingungen versetzt werden. Besonders geeig- 
net sind kegelformige Dusen mit scharfer geschlif- 

40 fener Kante und einem Durchmesser von 0,1 bis 
1,5 mm. Der Durchmesser ist nach den Eigen- 
schaften der Losung und der Tropfchengrofle so- 
wie dem Durchsatz zu wahlen. 

Die Vorrichtung zum Herstellen der Perlen 

45 kann aus mindestens einem Ansatzbehalter fUr mit 
Zellen oder Enzymen gemischte Losung, einer Fil- 
tration sstrecke, wenigstens einem Druckvorlagebe- 
halter, einem Verteilerblock, Feindosierventilen, ei- 
nem Dusentrager. mehreren Dusen. einem Vibrat- 

50 or, einer unterhalb der Dusen angeordneten, mit 
Hartungslosung gefullten Auffangrinne fur die Per- 
len und wenigstens einem mit Hartungslosung ge- 
fullten Hartungsbehalter bestehen. Auf diese Weise 
laflt sich im etwa kontinuierlichen Durchlauf und im 
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industrielien Matfstab eine gro/te Anzahl von Perlen 
mit definiertem Durchmesser, ausgehend von den 
einzelnen Bestandteilen wie Alginat bzw. Chitosan 
sowie den Zellen bzw. Enzymen herstellen. 

Der Ansatzbehalter weist vorzugsweise ein 
Ruhrwerk. einen Dispergator und eine Einrichtung 
zur Einstellung und Beeinflussung der Temperatur 
der Losung auf. Eine Heizvorrichtung kann aus 
einem in die Losung eintauchenden Heizelement 
Oder vorzugsweise aus einem den Ansatzbehalter 
umgebenden Heizmantel bestehen. Ein solcher 
Heizmantel weist den Vorzug auf. dafl er sich wahl- 
weise mit einer Heiz- oder einer Kuhlflussigkeit 
beaufschlagen laCt, so da/3 sich die Losung im 
Ansatzbehalter sowohl erhitzen als auch kuhlen 
laflt. Diese la/St sich nach einer bevorzugten Aus- 
fuhrung auch dadurch erhitzen oder abkuhlen, dafi 
sie mittels einer Umwalzpumpe durch eine mit 
dem Ansatzbehalter verbundene Umwalzleitung mit 
einem Warmetauscher umgepumpt wird. 

Urn Schleimklumpchen abzuscheiden, bevor 
die Losung vom Ansatzbehalter in den Druckvorla- 
gebehalter geiangt, ist zwischen beiden eine Filtra- 
tionsstrecke angeordnet, die aus einem Grobfilter 
und einem Feinfilter bestehen kann. 

Als vorteilhaft hat sich erwiesen, wenn der 
Druckvorlagebehalter etwa das 1.5-fache Volumen 
des Ansatzbeha Iters besitzt, mit PreBluft oder 
Stickstoff geregelten Drucks beaufschlagt wird und 
iiber ein Steigrohr rnit dem Verteilerblock verbun- 
den ist. Wird der Preflluft- bzw. Stickstoffdruck 
genugend genau eingeregelt, geiangt die Losung 
vollig gleichmafiig uber den Verteilerblock zu den 
Dusen. 

Vorzugweise sind die Auffangrinne und der 
bzw. die Hartungsbehalter uber eine Umwalzlei- 
tung mit einer Umwalzpumpe miteinander verbun- 
den, so dafl ein kontinuierliches Arbeiten unabhan- 
gig vom Befullen und Entleeren der Hartungsbader 
moglich ist. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand eines 
in der Zeichnung schematisch dargestellten Aus- 
fuhrungsbeispiels naher erlautert 

In einem Ansatzbehalter 1 zum Herstellen einer 
hochviskosen Alginat-Mikroorganismenlosung bef- 
inden sich ein Ruhrwerk 2, ein Dispergator 3 und 
ein Heizelement 4. In diesem Ansatzbehalter 1 wird 
Alginatpulver in Wasser dispergiert, geiost und 
zum Abtoten von Keimen und zum Einstellen der 
Viskositat erhitzt. Das Erhitzen dauert vorzugswejse 
15 Minuten bei 120* C oder 45 Minuten bei 90 "C; 
es kann auch durch Beaufschlagen eines Heizman- 
tels 7 mit einer Heizflussigkeit Oder Dampf erfol- 
gen. Wird dem Heizmantel 7 eine Kuhlflussigkeit 
zugefuhrt, kuhlt die Alginatlosung im Ansatzbehal- 
ter 1 wieder ab. 

Besonders schnell laflt sich das Abkuhlen er- 
reichen, wenn die Losung durch Umpumpen mit- 



tels einer Verdrangerpumpe 5 durch einen Warme- 
tauscher 6 geieitet wird. Wenn die Losung auf 30 
bis 40" C abgekuhlt ist. wird in die Losung eine 
Bakterienfeuchtmasse unter Einsatz des Ruhrwerks 

5 2 eingemischt. 

Die die Mikroorganismen, Zellen oder Enzyme 
enthaltende Losung wird durch eine Filtrations- 
strecke geieitet, um Schleimklumpchen abzuschei- 
den, bevor die Losung in einen Druckvorlagebehal- 

w ter 10 geiangt. Die Alginat-Mikroorganismenlosung 
wird zunachst durch einen Grobfilter 8 mit einem 
Lochdurchmesser von 2 mm und anschlieflend 
durch einen Feinfilter 9 mit einem Lochdurchmes- 
ser von 0.2 mm gedrUckt. 

;s Der Druckvorlagenbehalter 10 weist vorzugs- 

weise das anderthatbfache Volumen des Alginatan- 
satzbehalters 1 auf und wird mit Pre/3luft oder 
Stickstoff konstanten Drucks in nicht dargestellter 
Weise beaufschlagt. 

20 Die Losung verlafit den Druckvorlagebehalter 

10 uber eine Steigleitung und geiangt zu einem 
Verteilerblock 11. Dem Verteilerblock 11 sind fur 
jede DGse 15 je ein Dosierventil 12 nachgeordnel. 
so da/5 jeder Duse 15 die gleiche Menge Polymer- 

25 losung zugefuhrt wird. Die Zeichnung zeigt nur je 
zwei der Dusen 15 und Dosierventile 12. Die Du- 
sen 15 sind fest mit einem Dusentrager 14 verbun- 
den und werden durch einen Vibrator 13 iiber den 
Dusentrager 14 in Schwingungen versetzt. Die Fre- 

30 quenz und die Amplitude der Schwingung lassen 
sich einstellen. Als besonders gunstig hat sich eine 
Frequenz von 300 bis 600 Schwingungen je Sekun- 
de erwiesen. Mit dem Dusentrager 14 lassen sich 
vorzugsweise 10 bis 20 Dusen 15 koppeln, so da/3 

35 sich ein hoher Durchsatz ergibt. Als besonders 
wirksam haben sich kegelformige Dusen 15 mit 
einem Durchmesser von 0,1 bis 1,5 mm mit scharf 
geschliffener Kante erwiesen. Zu den Dusen 15 
fuhren Zuleitungen, die wenigstens teilweise so fle- 

40 xibel sind, da/3 sie die Vibrationen nicht nachteilig 
beeinflussen. 

Infolge der Vibrationen wird jeder aus einer 
Duse 15 austretende Strahl in einzelne Tropfen 
zerlegt, die sich in kurzer Entfernung zur Strahlaus- 

45 trittsstelle zu Perlen mit definiertem Durchmesser 
zusammenziehen. Die GroCe und die Form, sowie 
die Anzahl der Perlen je Zeiteinheit laflt sich uber 
die Frequenz und die Amplitude des Vibrators 13. 
den Gasdruck im Druckvorlagebehalter 10 und die 

so Dosierventile 12 so fein einstellen. dafl eine Anpas- 
sung an vorgegebene Werte in weiten Grenzen 
moglich ist 

Die Kugeln fallen in eine mit Hartungslosung 
gefiillte Auffangrinne 15 und werden von dort in 
55 Hartungsbehalter 18 gespult. Zu diesem Zweck ist 
eine Umwalzpumpe 17 so angeordnet. dafl Har- 
tungslosung aus dem Hartungsbehalter 18 in die 
Auffangrinne 16 gepumpt wird und von dort wieder 
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in die Hartungsbehalter 18 zuruckflieflt. Die FlieB- 
geschwindigkesit in der Auffangrinne 16 ist so ge- 
wahlt, dafi die Perlen in der Rinne weder sich 
absetzen noch verkleben. Die Tiefe der Auffangrin- 
ne 16 ist so bemessen, da/J die Perlen nicht auf 
den Rinnenboden treffen. 

Die in die Hartungsbehalter 18 eingespulten 
Perlen werden dort durch ein nicht dargestelltes 
Sieb zurtickgehalten und mittels eines Ruhrwerks 
19 in der Schwebe gehalten, bis sie ausgehartet 
sind. 

Ober nicht dargestellte Ventile latft sich jeweiis 
ein Hartungsbehalter 18 zuschalten, wahrend ein 
anderer Hartungsbehalter 18 entleert wird. 

Da die Zeichnung nur eine vereinfachte Dar- 
stellung der Vorrichtung ist. sind zweckmaflige Ab- 
sperrventile z. B. am Ansatzbehalter und weitere 
Einrichtungen z. B. zur Oberwachung von Druck 
und Temperatur nicht angegeben. Ferner kann die 
Vorrichtung im Rahmen der Erfindung dadurch ab- 
gewandelt werden, dafl die Dosierventile 12 in un- 
mittelbarer Nahe der Dusen 1 5 auf dem Dusentra- 
ger 14 angeordnet sind. 



Anspruche 

1. Verfahren zum Herstellen von Biokatalysato- 
ren umfassenden Perlen gleichen Durchmessers 
aus Perlen bildenden Losungen mit im Innern der 
Perlen immobilisierten Zellen Oder Enzymen, bei 
dem eine die Zellen oder Enzyme enthaltende L6- 
sung durch Dusen gedruckt, der aus den Dusen 
austretende Strahl mittels Vibrationen in Tropfen 
zerlegt wird und die Tropfen in eine Hartungslo- 
sung fallen, dadurch gekennzeichnet, dafl die Per- 
len bildende Losung einer Vielzahl von gemeinsam 
an einem mit einem Vibrator gekoppelten Dusen- 
trager angeordneten Dusen gleichzeitig, jedoch fur 
jede Duse einzeln dosierbar zugefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl der Durchmesser der Perlen 
durch Verandern der Vibratorfrequenz eingestellt 
wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, da3 der Durchmesser der Perlen 
durch Verandern der Vibratoramplitude eingestellt 
wird. 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet da/* 
der Durchmesser der Perlen durch Verandern des 
Drucks der Losung eingestellt wird. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der 
Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da/3 
der Durchmesser der Perlen durch Verandern des 
Durchflusses durch Dosierventile eingestellt wird. 

6. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfah- 
rens nach einem oder mehreren der Anspruche 1 



bis 5, gekennzeichnet durch wenigstens einen 
Druckvorlagebehalter (10) fur die Perlen bildende 
Losung, einen nachgeschalteten Verteilerblock 
(11), Feindosierventile (12), einen Dusentrager (14) 
s mit mehreren Dusen (15), einen starr mit dem 
Dusentrager (15) gekoppelten Vibrator (13 und we- 
nigstens einem Hartungsbehalter (18). 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch ge- 
kennzeichnet. dafl dem Druckvorlagebehalter (10) 
w eine Filtrationsstrecke (8, 9) und wenigstens ein 
Ansatzbehalter (1) vorgeschaltet sind und unterhalb 
der Dusen (15) eine die Hartungslosung enthalten- 
de und mit einem Hartungsbehalter (18) verbunde- 
ne Auffangrinne (16) angeordnet ist. 
75 8. Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7. ge- 

kennzeichnet durch kegelformige Dusen (15) mit 
scharfer geschliffener Kante und einem Durchmes- 
ser von 0.1 bis 1.5 mm. 

9. Vorrichtung nach einem oder mehreren der 
20 Anspruche 7 oder 8. dadurch gekennzeichnet, da/3 

der Ansatzbehalter (1) mit einem RCihrwerk (2) und 
einem Dispergator (3) sowie Einrichtungen zum 
Temperieren der Losung insbesondere in Form 
einer mit dem Ansatzbehalter (1) verbundenen Urn- 
25 walzleitung mit einer Umwalzpumpe (5) und einem 
Warmetauscher (6) versehen ist. 

10. Vorrichtung nach einem oder mehreren der 
Anspruche 7 bis 9. dadurch gekennzeichnet, da/3 
die Auffangrinne (16) und der Hartungsbehalter 

30 (18) uber eine Umwalzleitung mit einer Umwalz- 
pumpe (17) in Verbindung stehen, wobei eine Um- 
waizung von aushartenden Perlen durch die Um- 
walzleitung durch ein Sieb verhindert wird. 

35 
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Perlen gleichen Durchmessers aus Perlen bildenden 
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